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dissolving grain of different metallurgical composition within its structure 
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Abstract of CH678403 

Prepn. of micro-filter membranes, a metallic layer of thickness not greater than 2 micrometers is 
deposited on a supporting foil which is between 10 and 100 micrometers thick. This metallic coating 
consists of an alloy whose microscopic structure contains grains of different metallurgical phases, 
and/or which contains at least one element which forms distinct structural grains by entering into cpds. 
with at least one of the elements B, C, N, O, Al, Si, P and S. The coated foil is then subjected to a heat 
treatment in order to produce in the coating a uniform structure containing grains which are at least 
approximately of the same size. The grains are then removed from the coating by soln., and the 
reverse side of the foil is covered with a photographic layer which is then exposed and developed in 
order to form macro-pores which penetrate through its thickness. USE/ADVANTAGE - A metallic 
coating contg. micro-pores which is supported in a material which contains relatively large macro- 
pores. The prodn. of the required filter membrane is achieved in a much simpler fashion when 
compared with existing methods which are expensive, complicated and prone to errors. 
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Veif ahren zur Herstellung einer Mikrof iltermembran. 



Zur IHerstellung einer Mikrofiltermembran wird eine 
metallische Tragerfolie mit efner Peschichtung verse- 
hen, in der sich Ausscheidungen Oder y'-Ordnungsphasen 
bilden. Nach einer Warmebehandtung werden diese Aus- 
scheidungen bzw. Phasen chemlsch herausgeiost, 
wodurch etwa gieichgrosse, regelmassige und regelmfis- 
sig verteilte Milcroporen mit einer Porengrdsse von 0,1 bis 
1 entstehen. Die TrSgerfolie wIrd anschliessend von der 
ROclcseite her mit durchgehenden Mal<roporen von etwa 
20 bis 50 ^m versehen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Veifahren zur Herstel- 
lung einer MOoofiltermembran, be\ der eine mit Mi* 
kroporen versehene Metalffolie mrt einem Trdger- 5 
kdrper verbunden ist der relativ grosse, durchge- 
hende Makroporen aufwelst 

Aus den EP-A 0 254 103 und 0 264 594 sind Mi* 
krofOtermembranen der vorstehend genannten Art 
bekannt Die dort angegebenen Yerfahren zu Ihrer 10 
Herstellung slnd aulwendfg, stdranfallig und Kompli- 
ziert 

Es ist daher die Aufgabe der Erfindung, die Her- 
etellung derartiger MIkrofiitermembmnen zu ver- 
einfachen. Diese Aufgabe wind mit der Erfindung 15 
dadurch geldst, dass 

- auf eIne Tragerfolie, deren Dicke im Bereich zwi- 
schen 10 und 100 Mikrometer (tmn) liegt, eine Metall- 
schicht mit einer maximalen Dicke von 2 \in\ aus ei- 
ner Legierung aufgebracht wird, die Ordnungspha- 20 
sen bildet und/oder mindestens ein Element enthalti 

das mit mindestens einem der Elemente Bor (B), Koh- 
lenstoff (C), Stickstoff (N). Sauerstoff (O), Alumi- 
nium (Al), Sillzium (Si), Phospiior (P) oder Schwefel 
(S) Verblndungen eingetit, welclie Ausscheidungen 25 
bilden, 

- die beschiclitete Tragerfolie zur Erzeugung regel- 
massiger Ausscheidungen mit mindestens anna- 
hemd glelcher Gr6sse in der Schlcht einer Warme- 
behandlung unterzogen wind, 30 

- die Ausscheidungen oder die Ordnungsphasen 
aus der Schicht herausgelost werden, 

- die von der Schicht abgewandte RQckseite der 
Tragerfolie mit einer Photomaske versehen wird, 
nach deren Belichtung und Entwicklung in der Tr§- 35 
gerfolie durchgehende Makroporen erzeugt wer- 
den. 

Als Tragerfolien sind nach verschiedenen Ver- 
fahren herstellbare Metailfolien geeignet, sofem 
sie in dem angegebenen Dickenbereich die notwen- 40 
dige Festigkeit haben und fQr Beschichtungen ge> 
efgnet sind; dabei haben sich beispieisweise Stahl- 
folien bewahrt, die gegebenenfalls gewalzt sein k6n< 
nen. Es ist Z.B. jedoch auch mSgllch, als Tragerfoli- 
en mindestens teilweise amorphe Metallbander aus 45 
fQr die Herstellung von amorphen Metallstrukturen 
geeigneten Leglemngen zu verwenden, die auf be- 
kannte Weise verarbeitet werden. 

FOr die Beschichtung der Trigerfolien stehen ei- 
ne Reihe bekannter Verfahren fflr die Herstellung 50 
dOnner Schichten zur Verfugung. Als Beispiele sei- 
en en/vahnt: CVD (chemical vapor deposltion)-Ver- 
fahren, galvanische Verfahren, lonenplatleren und 
fnsbesondere PVD (physical vapor deposition)' 
Verfahren^ wobei sich das PVD-Verfahren als be- 55 
senders geeignet erwiesen hat 

Ordnungsphasen bfldende Leglemngen slnd bei- 
spieisweise Chrompiatin (CrR), Chrompalladium 
(CrPd), Chromtantai (CrTa), Chromtitan (CrTi), Ko- 
balttitan (CoTi) und Zirkonkobalt (ZrCo). 60 

Mit den Elementen Bor (B), Kohlenstoff (C), 
Stickstoff (N), Sauerstoff (O), Aluminium (Al), Silizi- 
um (Si), Phosphor (P) und Schwefel (S), die entwe- 
der als Komponertte der aulzutragenden Schicht 
vorliegen konnen oder bel der Beschichtung aus 65 



der umgebenden Gasphase entnommen werden, 
Ausscheldungsverbindungen blldende Elemente 
slnd beispieisweise Chrom (Cr), Wolfram (VV)* Mo- 
lybdSn (Mo), Tantal (Ta). Titan (Ti). 

Maximaltemperatur und Dauer der Wdrmebe- 
handlung, die zu einer regelmSssfgen Anordnung 
und gleichmissigen Grdsse der Ausschekiungen 
bzw. der Ordnungsphasen in der Schicht fOhren 
sollen, richten sich nach den Materialien der Tra- 
gerfolie und der Schicht GegebenenfaUs Ist es da^ 
bel von Vorteil, die Wfirmebehandlung in einer 
SchutzgasatmosphSre, beispieisweise einer Edel- 
gasatmosphdre, durchzufOhren. Dabei werden bei- 
spieisweise Ausscheidungen Oder y'-Ordnungs- 
phasen von 0,1 bis 1 \Lm Durchmesser erhalten, die 
vorwiegend runde oder quadratische Querschnitte 
hat)en. Fonn und Gr&sse der Ausscheidungen oder 
der Ordnungsphasen und damit der Poren lessen 
sich in gewissem Umfang steuem durch die Dauer 
der WSmiebehandlung und deren Temperatur. 

Das Herausldsen der Ausscheidungen bzw. der 
Ordnungsphasen erfolgt im allgemeinen auf cheml- 
schem Wege durch Atzen mit einer geeigneten SSu- 
re in geeigneten Konzentrationen. 

Die Makroporen der Trdgerfolie, die beispieis- 
weise Porengrossen von 20 bis 50 ^m haben, wer- 
den mit Hilfe von Photomasken auf bekannte Weise 
hergestellt, die z.B. in dem elngangs envShnten 
Stand der Technik beschrieben ist 

Im folgenden wird die Erfindung anhand eines 
AusfOhmngsbeispiels nSher eriSutert. 

Als TrSger dient eine Folie aus rostfrelem Stahi 
nach DIN 1.4310 (AISI301) mit einer Zusammenset- 
zung (in Masse-%): C 0,09; Si 1,2; Mn 1,3; Cr 16,5; 
Ni 7,5 und Mo 0,7. Ihre Dicke betrSigt etwa 30 ^im; 
an ihren Oberfiachen werden Mittenrauhwerte Ra ^ 
0,1 (im gemessen. 

Nach dem PVD-Verfahren wird eine der OberflS- 
chen der Stahlfolie mit einer Legierung beschichtet, 
die unter dem Namen CMSX2 bekannt ist und foi- 
gende Zusammensetzung (ebenfalls in Masse-%) 
hat Cr 7,8; Co 4,6; W 8; Ta 6; Mo 0.5; Al 5,6; TI 1 
und Rest Ni. 

Die Beschichtung, bel der sich die Legiemng in 
kristalliner Form niederschlagt, erfolgt in einer Ar- 
gon-AtmosphSre, die noch etwas CO2 enthSIt, bel 
emiedrigtem Druck von 25 |ibar und wird so iange 
fortgssetzt, bis eine Schichtdtoke von etwa 1 |im er-^ 
reicht ist 

Aufgrund der Zusammensetzung der Schicht 
sind in ihr Ausscheidungen von Mischkarbiden aus 
Chrom, Wolfram, Tantal und/oder Trtan ((Cr, W, Ta, 
Ti)6C), wobei der Kohlenstoff der Restgasphase In 
der Beschiditungsanlage entstammt 

Um die Grosse der Ausscheidungen zu ver- 
gleichmassigen und ihre mindestens weitgehend re- 
gelmdssige Form und Vertellung zu en'elchen, wird 
die beschichtete Folie nunmehr einer Wannebe- 
handlung von 20 Stunden (h) bel BO(yC untenvor- 
fen. Auch fOr diese wird die Polie bis zu Ihrer Ab- 
kOhlung unter einer Argonschutzgasatmosphare 
gehalten. 

Zum Herausldsen der Ausscheidungen bzw. Ord- 
nungsphasen zur Erzeugung der Mikroporen wird 
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die beschichtete Folie dann In konzentrierter Salpe- 
ter(HN03)-Sdure chemisch gedtzt. Nach etwa 2 
Stunden sind die Ausscheldungen herausgeldst In 
der Beschichtung haben etch dadurch Poren mit ei- 
ner PorengrOsse von etwa 0,6 jim ergeben. 5 

Abschliessend wird die RQckseite der Tragerfolie 
mit einer Ilchtempfindlichen Lackschicht versehen, 
die beGchtet und entwlckelt wird, wobel durch eln 
RImnegativ ein Muster relativ glelchmassig verteil- 
ter, singuiarer Makroporen mit etwa 50 nm Poren- 10 
grdsse in der {.ackschicht erzeugt wird. 

Durch diese Poren der Lackschicht hindurch 
wird die StahifoHe von der RQckseite her ebenfalls 
chemisch gedtzt» so dass in ihr bis zur Beschich- 
tung auf der Vorderseite durchgehende Makropo- 15 
ren der genannten Grdsse entstehen. 

PatentansprQche 

1. Verfahren zur Hersteilung einer Mikrofllter- 20 
membran, bsi der eine mit Mikroporen versehene 
Metallfolie mit einem TrdgerkOrper verbunden ist, 

der reiativ grosse, durchgehende Makroporen auf- 
weist, dadurch gekennzeichnet, dass 

- auf eine Tragerfoiie, deren Dicke im Bereich zwi- 25 
schen 10 und 100 Mikrometer Oxm) liegt, eine Metall- 
schicht mit einer maximalen Dicke von 2 nm aus ei- 
ner Legiemng aufgebracht wird, die Ordnungspha- 

sen biidet und/oder mindestens ein Element enthalt, 
das mit mindestens einem der Elemente Bor (B), Koh- 30 
lenstoff (C), Stickstoff (N), Sauerstoff (O). Alumi- 
nium (Al), Silizium (Si), Phosphor (P) oder Schwefel 
(S) Verbindungen eingeht welche Ausscheldungen 
bilden. 

- die beschichtete Tragerfoiie zur Erzeugung regel- 35 
m§ssiger Ausscheldungen mit mindestens ann3- 
hemd gleicher Grdsse in der Schicht einer wamie- 
behandlung unterzogen wird, 

- die Ausscheldungen oder die Ordnungsphasen 

aus der Schicht herausgeldst werden, 40 

- die von der Schicht abgewandte RQckseite der 
Tragerfoiie mit einer Photomaske versehen wird, 
nach deren Belichtung und Entwicklung in der Tra- 
gerfoiie durchgehende Makroporen erzeugt wer- 
den. 45 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zetehnet, dass die Beschichtung mit dem PVD(phy- 
sical vapor deposition)-Verfahren erfolgt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet dass die Wamnebehandiung in einer 50 
Schutzgasatmophdre durchgefOhrt wird 

4. Verfahren nach emem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass das Heraustdsen 
der Ausscheldungen oder der Ordnungsphasen 
durch chemrsches Alzen erfolgt 55 
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